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Patentansprliche 



Eine thixotrope Beschich-ungskomposition, die aus einem 
Bindemittel und aus einem Reaktionsprodukt eines 
Diisocyanats nit einem Amin als "Laufer-Kontrollmittel" 
hergestellt wird, dadurch gekennzeichnet, daB das 
"LSufer-Kontrollmittel" ein Reaktionsprodukt aus einem 
Diisocyanat mit einem Monoamin oder Hydroxymonoamin mit 
1 bis 5 aliphatischen Kohlenstof fatomen darstellt und die 
Beschichtungskomposition 0,1 bis 30 Gew.% des "Laufer- 
Kcntroilmittels" enthalt. 

Eine Beschichtungskomposition nach Anspruch 1 , dadurch 
gekennzeichnet, daB das Diisocyanat, aus dem das "Laufer- 
Kontrollmittel" hergestellt wird, ein symmetrisches 
aliphatisches oder cycloaliphatisches Diisocyanat ist. 

Eine Beschichtungskomposition nach den Ansprtlchen 1 
Oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB das Diisocyanat 
Hexamethylen-1 ,6-diisocyanat ist. 

Eine Beschichtungskomposition nach Anspruch 1, dadurch 
gekennzeichnet, daB das bei der Herstellung des "Laufer- 
Kontrollmittels" vervendete Diisocyanat ein aromatisches 
Diisocyanat ist. 

Eine Beschichtungskomposition nach Anspruch 4, dadurch 
gekennzeichnet, daB als Diisocyanat Toluoldiisocyanat 
verwend t wird. 
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Eine Beschichtungskomposition nach Anspruch 1 , dadurch 
gekennzeichnet , daB die bei der Herstellung des "LSufcr- 
Kontrollmittels M verwendcte Mcnoainin-Komponente Benzyl- 
amin, Propylamin Oder tert.-Sutylamin 1st. 

Eine Beschichtungskomposition nach Anspruch 1 , dadurch 
gekennzeichnet, daB zur Herstellung des "LMufer-Kontroll- 
Tnittels" als Hydroxymonbamin-Komponente 2-AitiinoSthanol 
verwendet wird. 



Eine Beschichtungskomposition nach irgendeinem der 
Ansprviche 1 - 5, dadurch gekennzeichnet , daB in dera 
Reaktionsgemisch filr die Herstellung des "Liiufer-Kontroll- 
mittels" das Verhfiltnis der Anzahl von Aminogruppen des 
Monoanins zur Anzahl von Isocyanatgruppen des Diisocyanats 
in dem Bereich von 0,7 bis 1,5 liegt. 



Verfahren zur Herstellung eines , 'Laufer-Kontrollmittels ,, 
nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB das 
Diisocyanat und das Monoantin in Gegenwart eines Binde- 
mittels so gemischt werden, daB das resultierende Gemisch 
30 - 70 Gew.% des "L£uf er-Kontrollmittels M und 70 - 30 Gew.% 
des Bindemittels enthMlt, 

Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet, daB 
ein Gemisch aus 40 - 60 Gew.% des "LSuf er-Kontrollmittels" 
und 60 - 40 Gew.% des BiAdemittels gebildet wird. 
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Th ixo trope Beach ich tungskompos i t ion 

A k 20 GmbH 
Wuppertal 



Die Erfindung betrifft eine thixotrope Beschichtungskomposition, 
die aus einem Blndemittel und aus einem Reaktionsprodukt eines 
Diiaocyanats mit einem Amin als •L&ufer-Kontrollmittel" herge- 
stellt wird. 

Eine Deschichtungskomposition des obigen Typs 1st aus der 
BE-PS 808 466 bekannt. Bei desaen Herstellung wird als "LcUifer- 
Kontrollmittel* das Reaktionsprodukt aus einem Diisocyanat, 
insbesondere einem symmetrischen aliphatischen Oder cycloalipha- 
tischen Diisocyanat, mit einem prim&ren oder sekund&ren Polyamin 
verwende t • 

Die vorliegende Erfindung stellt eine Beschichtungskomposition 
bereit, die dadurch gekennzeichnet 1st, da B das " LMufer-Kon troll- 
mi ttel" ein Reaktionsprodukt aus einem Diisocyanat mit einem 
Monoamin der bydroxymon amin mit 1 bis 5 aliphatischen Kohl n- 
stoffatomen darstellt und die B sch ich tungskompos it ion 0,1 bis 
30 Gev.% d s •Laufer-Xontrollmitt Is" en thil l t. 
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Das Bindemittel, das gemSfl der Erflndung thixotropisiert sein 
kann, kann ein in der Regel beliebig ausgewShltes Bindemittel 
sein. Als geeignete Beispiele seien erwShnt: Esterdiole, 
Polyester, Polyurethane, Alkydharze, die gegebenenfalls mit 

inem 01 modifiziert sein konnen, Acrylat- Oder Methacrylat- 
harze, Epoxyharze, die gegebenenfalls mit einem 01 modifiziert 
sind # Copolymere aus einem (Meth)acrylatmonomeren, Styrol 
und/oder Vinylchlorid, ungesattigte Polyesterharze, die 
f akultativ mit Styrol und/oder einem* Oder mehreren anderen 
monomer ischen Verbindungen vermischt sein konnen, beispiels- 
veise einem (Heth)acrylatmonomeren oder einer Allylverbindung, 
wasser-verdiinnbare Alkydharze, wasser-verdUnnbare Polyester 
bd r Esterdiole, wasser-verdiinnbare Polyurethane, wasser-ver- 
dtinnbare Acrylatharze, trocknende Oder nicht-trocknende Cle, 
StandOl oder andere synthetische oder natttrliche Harze. 

Das fttr die Herstellung des "L&ufer-Kontrollmittels" vervendete 
Dilsocyanat 1st aliphatischer oder araliphatischer oder 
cycloaliphatischer oder aromatischer Natur. Das Dilsocyanat 
enthait gewOhnlich 3 bis 40, und vorzugsweise 4 bis 20 Kohlen- 
s toff a tome. Die Vervendung von symmetr ischen aliphat ischen 
oder cycloaliphatischen Diisocyanaten wird bevorzugt. Als 
geeignete Beispiele von Diisocyanaten seien erwShnt: 
T tramethylen-1 , 4 -dilsocyanat, Hexamethylen-1 ,6-diisocyanat, 
U/, U'-Dipropyl-ather-diisocyanat, Thio-dipropyl-diisocyanat, 
Cyclohexyl-1 , 4 -dilsocyanat, Dicyclohexy l-methan-4, 4 '-dilsocyanat , 
1 ,5-Dimethyl- ( 2, 4-UJ-diisocyanato-me thy 1) -benzol, 1 ,5-Dimethyl- 
(2, 4-ttf-diisocyanato-athyl) -benzol, 1 ,3,5-Trimethyl (2,4-W- 
diisocy anato-me thy 1) -benzol, 1 ,3,5-Triathyl- (2,4-^-diisocyanato- 
methyl) -benzol, das Trimere des Hexamethylen-1 ,6-diisocyanats, 
Isophoron-diisocyanat, Dicyclohexy l-dimethylmethan-4, 4 
dilsocyanat , 2 , 4 -Toluol-diisocyanat , 2 , 6-Toluol-diisocyanat , 
Dipheny lmethan-4 , 4 • -dilsocyanat . Die Vervendung von Hexamethylen- 
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1 ,6 -diisocyanat Oder elne aromatischen Diisocyanats f sua 
Beispiel Toluoldiisocyanat, wird bevorzugt. 

Die geiaafl der Erf indung zur Herstellung des "L3uf er-Kontroll- 
mittels" verwendete 2veite Konponente 1st ein Monoamin oder 
ein Hydroxymonomamin mit 1 bis 5 aliphatischen Kohlenstoff- 
atomen. Als geeignete Monoamine seien erw£hnt: Bcnzylamin, 
Xthylamin, n-Propylamin, sek.-Propylamin, n-Butylamin, sek.- 
Butylamin, tert.-Butylamin., n-Pentylamin, ot-Methylbutylamin, 



Bevor2ugt verwendet werden Monoamine mit 1-4 aliphatischen 
Kch lens toff atomen, vie Benzylamin, Propylamin und tert.-Butyl- 
amin. Geeignete Hydroxymonoamine sind Mcnohydroxy amine # wie 
2 -Aminoathanol 9 1 -AminoS thanol , 2-Aminopropanol , 3-Amino- 
propanol , 1 -Amino- 2-propanol , 2-Amino-2-methyl-propanol 9 
2-Aiainobutanol, 2-Aminopentanol , und Polyhydroxymonoamine, 
wie 2 -Amino- 2-me thy 1-1 , 3-propandiol und 2-Amino-2-3thyl- 
1 i 3-propan-diol • Bevorzugt wird die Verwendung von 2-Araino- 
ii thanol • Alternativ konnen Gemische von einem oder mehreren 
Monoaminen und einem oder mehreren Monohydroxyaminen und/oder 
Polyhydroxymonoaminen verwendet werden. 

Die Monoamine und Hydroxymonoamine werden nachstehend unter 
dera Begriff Monoamine zusammengef aBt . Bel der Reaktion 
zwischen dem Diisocyanat und dem Monoamin zur Herstellung des 
"Laufer-Kontrollmittels* kann im allgemeinen entweder das 
Diisocyanat oder das Monoamin im UberschuB beztiglich der 
stdchiometrischen Menge verwendet werden. Zum Beispiel kann 
das VerhSltnis der Anzahl von Aminogruppen des Monoamins zur 
Anzahl von Isocyanatgruppen des Diisocyanats im Bereich von 
0,7 bis 1,5 liegen. Es sollte jedoch vorzugsweise in der 
Gr03enordnung von 1 sein. 



oC -Xthy lpropylamln , fl-Xthylbuty lamin , und v-Me thy lbuty lamin . 
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Die Reaktion zwischen dem Diisocyanat und dem Konoamin kann 
im allgcmeinen in jeder beliebig gewahlten Art und Weise 
durch Vereinigen der Reaktionskomponenten durchgefiihrt werden, 
gegebenenfalls bei erh5hter Temperatur. Es wird bevorzugt, 
daB die Reaktion in einer AtmosphSre eines inerten Gases bei 
Temperaturen zwischen 10° und 150°C, insbesondere zwischen 20° 
und 80°C, ausgefiihrt wird. Obwohl die Reaktionskomponenten im 
allgeroeinen in jeder beliebig gewUhlten Weise vereinigt werden 
kSnnen, wird es in der Regel bevorzugt, daB das Diisocyanat 
zum Konoamin hinzugefiigt wird, wai< gegebenenfalls in mehreren 
Stufen erfolgen kann. Die Reaktion wird im allgcmeinen in Gegen- 
wart eines inerten L3sungsmittels, zum Beispiel von Aceton, 
Methyl-isobutyl-keton, Benzol, Toluol, Xylol oder aliphatischen 
Kohlenwasserstoffen, wie PetrolSther, durchgefUhrt, jedoch ist 
die Verwendung eines LSsungsmittels fakultativ. 

Die Herstellung des "L&ufer-Kontrollmittels" kann gegebenenfalls 
auch in Gegenwart eines Bindemittels erfolgen. Dann wird es 
bevorzugt, daB ein Gemisch aus dem Bindemittel und dem Diiso- 
cyanat mit einem Gemisch aus dem Bindemittel und dem Monoamin 
vermischt wird. Die Mischoperation kann in jeder Qblichen Art 
und Weise bewerkstelligt werden, mit der Reaktanten krMftig 
gerilhrt werden konnen. In einer bevorzugten Ausf uhrungsf orm 
dieser Verfahrensweise wird das Bindemittel mit solchen Mengen 
des Diisocyanats -und Monoamins vermischt, daB bei AbschluB der 
Reaktion ein Gemisch erhalten wird, das als Masterbatch des 
"Laufer-Kontrollmittels* verwendbar ist und 30 bis 70 Gew.% des 
"Laufer-Kontrollmittels* und 70 bis 30 Gew.% des Bindemittels 
enth&lt. Insbesondere wird ein Gemisch bevorzugt, dafl 40 bis 
60 Gew.% des "LauferHKontrollmittels" und 60 bis 40 Gew.% des 
Bindemittels enthalt. Die besagten Gewichtsverhaltnisse ergeben 
sich im allgemeinen beim Erhalten eines gepulverten oder kriime- 
ligen Gemisches, welches sehr leicht mit dem Bindemittel homogen 
vermischt werden kann, das zur Herstellung der thixotropen 
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Beschichtungskoroposition vervendet wird. Die Bindemlttel in 
der thixotropen Beach ichtungskomposlt ion und in dem Masterbatch 
des "Laufer-Kontrollmittels" k&nnen dieselbe Oder eine unter- 
schiedliche Zusammensetzung aufweisen. Insbesondere , wenn 
notigenf alls das Bindemlttel im Masterbatch nur in elner 
kleinen Kenge vorhanden 1st, k&nnen die betreffenden Binde- 
mlttel chemisch dif ferleren. Altemativ kann das "LSufer- 
Kontrollmittel" vorhcr einem od^r mehreren der Ausgangs- 
material ien zur Hers tel lung <Jes Bindemlttels hinzugefttgt werden. 
Bel dieser "in situ" -Her stellung vlrd die Reaktlon vorzugsweise 
in einer Atmosphere eines inerten Gases bei elner Temperatur 
* zwischen 20° bis 80°C hergestellt, wobei in dlesem Fall zuerst 
das Monoamin dem Bindemlttel hinzugefOgt wird und nach der 
Homogenisierung des Gemlsches das Dilsocyanat unter RUhren 
langsam dem Gemisch zugegeben wird. 

Wenn das "Laufer-Kontrollmittel" nlcht in situ in dem Binde- 
mlttel hergestellt wird, kttnnen die zvei Komponenten der 
thixotropen Beschichtungskomposition so vermischt werden , 
daB man das "LSuf er-Kontrollmittel" bei elner Temperatur in dem 
Bereich von 80° bis 200°C in Gegenvart des Bindemlttels auf- 
schmilzt, wobei als Ergebnis davon ein horoogenes Gemisch 
erhalten wird. Nach AbkUhlung des Gemlsches auf Raumtemperatur 
bildet das ""L&ufer-Kontrollmittel* eine Dispersion in dem 
Bindemlttel und die resultierende thixo trope Beschichtungs- 
komposition kann ein opakes, ein schlllerndes oder soger trans- 
parent es Aussehen aufweisen, was von der Feinheit und dem 
Br echungs index der dispergierten Teilchen des "Laufer-Kontroll- 
mlttels" abhSngig 1st. 

Das AusmaB, in dem die Beschichtungskomposition thixotrop 1st, 
h&ngt natUrlich von dem Mengenverh&ltnis des "Lluf r-Kontroll- 
mitt Is" und der Natur des "Ulufer-Kontrollmittels" und des 
Bindemitt Is ab. In d r Kegel kann der gewfinscht Thixo tropie- 
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grad dadurch erhalten uerden, daB man das M Lauf er-Kontroll- 
xnittel" in einer Menge von 0,1 bis 30 Gew.%, und vorzuysv/eise 
von 0,5 bis 10 bezogen auf die Gesamtmenge der Be- 

schichtungskomposition , ar.wendet . 

Die erf induncsgemciCen thixotropen Beschichtunyskorcpositionen 
konnen polare und/oder nicht-polare LSsungsmittol enthalten, 
ohne daB ihr thixotroper Charakter beeintrHchtigt wird. Auch 
wird die Thixotropie nicht bei erhiShter Terr.peratur bceintrilch- 
tigt, so dafl das erf indungsgor.i^Be "Lliuf er-Kontrollmittel" fiir 



die Verxvendung in Einbrennlacken,^ die gevchnlich bei Tempera- 



geeignet ist. 

Die erf indungsgemacen "Laufer-Kontrollmittel" sind insbesondere 
zur Vervonduny in Eeschichtungskonpositionen geeignet, die 
einen hohen Feststof f gehalt aufweisen, weil sie katun oder 
Uberhaupt nicht die Viskositctt der Beschichtungskcir.position 
erhdhcn, so da/3 kein Losungsmittel odor nur cine schr kleine 
Menge davcn bcntttigt wird, um die Eeschichtungskoirposition 
in den Cobrauchszustarxd zu bringen. (Inter einer Bc-schichtungs- 
kompositicn eines hohcn Feststof fgehaltes wird hierin eine 
Komposition verstanden, die mindestcns eincn Feststof f gehalt 
von 70 Cew.% auTveist. Der Feststof f gehalt wird yenSB der 
ASTM-Kethode D 1644-59 durch einstUr.dices Erhitzen bei 105°C 
bestinmt. Das erf induncsgemafle "LSuf er-Kontrollmittel ,, besitzt 
weiterhin den beachtl ichen Vorteil,daB es nicht oder kaum den 
Glanz der Komposition vermindert, insbesondere wenn die 
Komposition ein Pigment enthSlt. Dies steht in scharfem Kontrast 
zu dem Effekt, der durch andere "Lauf er-Kontrollmittel" , wie 
Aerosil und andere Silicate, hervorgeruf en wird. 

In Abhangigkeit von cem angewandten Bindemittel kann jede 
konventionelle Verbindung als HMrtungsreagenz verv;endet werden. 



-turen zwischen 80° bis 250°C gehartet werden, sehr gut 



L 
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Die Beschichtungskomposition kann velterhin iiblich Hilfs- 
mittel und Zusatzmittel, vie Pigment-Dispersionsmittel, 
Farbstoffe, Pigmente, L6sungsmittel und Beschleunigcr fiir 
die Hlirtungsreaktion, beispielsweise saure Verbindungen, wie 
p-Toluolsulfonsaure oder deren blockierte Produkte, enthalten. 

Die thixctropen Beschichtungskompositionen konnen in jeder 
gewunschten Keise auf ein Substrat aufgebracht werden, 
beispielsweise durch Walzen, Spriihen, Bestreichen, Spritzen, 
Giefien, Tauchen oder elektrdstatisches Spriihen, 

Die thixotropa Beschichtungskcnposition kann fernerhin in 
iibiichor Weise gehiirtet oder eingebrannt warden , zum Beispiel 
bei Umgebungstexnperauuren oder in einem Ofen bei ublichen 
Temperaturen, wie zini Beispiel 80° bis 250°C tlber einem Zeit- 
raura von 2 bis 120 Minuten. 

Die in den Beispieler. angegebenen Viskositfltswerte vurdcn 
bei 23°C mittels eines Fordbechers Nr* 4 gemessen und werden 
in Sekunden ausgedriickt . 

Beispiel 1 

a) lierstellung einea klaren Einbrennlackes mit einem hohen 
Feststof fgehalt (Vergleichsversuch) . 

Es vurden die folgenden Komponenten homogen vermischt: 

Harz I 770 g 

HexumethoxyxGethyl-melamin 240 g 

Xylol 350 g 

20'iige L&sung vcn p-Toluolsulf ons&ure in 15 g 
Isopropanol 

Das Uarz X 1st in Esterdiol, das aus ein in Kol Neopentyl- 
glykol, einem Mol PhthalsSureanhydrid und einex Mol ines 
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Fetts&ureglyeidylesters der Fornel C ^2 H 2A°3 und c:Lnes 
Molekulargewichts von 500 (erhSltlidi unter dem Handels- 
namen Cardura E) hergestellt wurde. Die spritzbare 
Kornposition besitzt eine Viskositat von 25 Sekunden. 

b) Herstellung eincs klaren, thixotropen Einbrennlackes mit 
einem hohen Feststof fgehalt. 

Es wurden die folgenden Komponenten homogen vermischt: 

a 

Harz I (wie unter a) ) 770 g 

Kexymethoxyjiethyl-melamin 240 g 

Xylol 490 g 

Propylamin 14 g 

In einem Zeitraum von 30 Minuten wurden 22 g nexamethylen- 
1 ,6-diisocyanat zu diesem Gemisch hinzugefUgi, und zwar 
unter Ruhren und unter einer Stickstoff atmosphere $ wobei 
die Teniperatur des Reaktionsgemisches ven 25°C auf 32°C 
anstieg. Das Ruhren wurde sodann wfjitere 30 ilinuten fort- 
gasetzt. Es wurde eine schillernde, thixotrope Komposition 
erhalten, zu der 15 g einer 20%igen Losung von p-Toluol- 
sulfonsiiure in Icopropanol hinzugefugt wurden. Die resul- 
tierende Komposition hatte eine Viskositat von 25 Sekunden. 

Die zwei Einbrennlacke a) und b) wurden auf eine Metallplatte 
aufgetragen (Bonder 120), und zwar in einer varlablen 
Beschichtungsdicke i-n feuchten Zustand von 0/tin bis 100 /tin. 
Danach wurden sie in einem Of en 30 Minuten lang bel 1 30°C in 
vertikal plazierter Position gehartet. Der Einbrennlack a) offen- 
barte schon ein Laufen bei einer Beschichtungsdicke des 
geharteten Films von 15^cm # und die griiflte Beschichtungsdicke 
betrug 25y*m. Der Einbrennlack b) zeigte jedoch erst ein Laufen 
bei einer Beschichtungsdicke von SSynn, und die gr3flt 
Beschichtungsdicke betrug 75 
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Urn eine homog ne B schichtungsdicke zu erhalten, erlaubt 
infolcedcssen die erf indungsgemSfie Kcmposition einen zwei- 
nal so dicken Auftrag wie die Kcmposition, die ohne das 
,, LSufer-Kontrollmittel ,, hergestellt wurde. Weiterhin ergab 
der Einbrennlack b) beiia H&rten auf einer Glasplatte einen 
vollkomiaen transparenten Film. 



r 



Beispiel 2 

a) Herstellung eines klaren Einbrennlackes mit einem hohen 
Feststoffgehalt (Vergleichsversuch) 

Es wurden die folgenden Komponenten homogen verxnischt: 

Di-{2 / 2 7 4-trimethyl-1 f 3-pentan-diol)- 417 g 

iscphthalat 

DiM2,2,4-trimethyl-1 ,3-pentan«-diol)- 834 g 

adioat 

Hexa^thoxyraethyl-melamin 500 g 

Gc::.isch aus gleichen Gewichtsteilen von 390 g 

Xylol und Xthylglykolacetat 

20£ige LSsung von p-ToluolsulfonsSure in 26 g 

Isopropanol 

Die spritzbare Konposition hatte eine Viskositat von 
25 Sekunden. 

b) Herstellung eines klaren , thixotropen Einbrennlackes 
mit einem hohen Feststoffgehalt. 

Es wurden die folgenden Komponenten homogen vermischt: 

Di-(2,2,4-trimethyl-1 ,3-pentan-diol)- 417 g 

iscphthalat 

Di- (2,2 , 4-trimethyl-1 , 3-pentan-diol) -adipat 834 g 

Hexamethoxymethyl-melamin 500 g 

Cenisch aus gleichen Gevichtsteil n von 620 g 

Xylol und Xthylglykolacetat 

Benzylamin 37 9 5 g 

809822 1 /0707 
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In einern Zeitrairn von 30 Minuten v/urden 32,5 g Hexa- 
methylen-1 , 6-diisocyanat hinzugef Ugt , und zwar untcr 
Ruhren und unter einer Sticks tof fatraosphSre, v/cbei die 
Ten.pcratur des Re^ktior.sgewisches etwas ansticc. Das 
Ruhren wurde sodarm weiterc 30 Minuten fortgecetzt. Es 
wurde ein schillcrades thixotropes Harz erhalten, zu dem 
26 g einer 20%igen Losung vcn p-Toluolsulfonsaure in 
Isopropanol hinzugcf Ugt wurden. Die spritzbare Komposition 
besafi eine Viskositat von 25 Sekunden. 

« 

Die Einbrennlacke a) und b) warden v;ie in Beispiel 1 aufge- 
tragen und getestet. Dor Einbrennlack a) offenbarte bereits 
ein Laufcn bei einer Uberzugsdicke des geharteten Films von 
15/<m, vahrend dieser Fall beira Einbrennlack b) erst bei einer 
Beschichtungsdicke vcn 60^*1:1 cintrat. Beim Harten auf einer 
Glasplattc ergab der Einbrennlack b) einen vollkonjrien trans- 
parenten Film, 




Beispiel 3 

a) Herstellung eines klaren Einbrennlackes init einem hohen 
Feststof fgehalt (Vergleichsversuch) 

Es wurden die folgenden Koir.ponenten homogen vermischt: 



Di- (neopentyl-glykol)- isophthalat 600 g 

Di- (neopentyl-glykol) -adipat 600 g 

Hexamothoxymethyl-melamin 600 g 

Gcmisch aus gleichen Gewichtsteilen von 

Xylol und Jithylglykolacetat 360 g 

20%ige LSsung von p-Toluolsulf onsSure in 

Isopropanol 27 g 



Die spritzbare Korr.position hatte eine Viskositat von 
25 Sekunden. 
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b) Her ste Hung ein 3 klaren, thixotropen Einbrennlackes 
mit einem hohen Feststof fgehalt 



In einem Zeitraum von 30 Minuten wurden noch 11,0 g eines 



gefiigt, und zwar unter Rtihren und unter einer S ticks toff - 
atmosphere, worauf die Temperatur des Reaktionsgemisches 
etv;as anstieg. Danach wurde das Rilhren weitere 30 Minuten 
fortgesetzt. Es wurde ein schillerndes, thixotropes Harz 
erhalten, zu dem 27 g einer 20%igen L5sung aus p-Toluol- 
sulfonsaure in Isopropanol hinzugefUgt wurden. Die spritz- 
bare Kcmposition hatte eine Viskositat von 25 Sekunden. 

Die Einbrennlacke a) und b) wurden wie in Beispiel 1 aufge- 
tragen und gctestet. Der Einbrennlack a) offenbarte bereits 
ein Laufen bei einer tlberzugsdicke des gehSrteten Films von 

15^<m, wahrend dieser Fall beim Einbrennlack b) erst bei einer 
Bcschichtungsdicke von SO^um eintrat. Beim H&rten auf einer 
Glasplatte ergab der Einbrennlack b) einen vollkommen trans- 
parenten Film. 

Beispiel 4 

a) Herstellung einer Pigment-Dispersion 

Es v/urde eine Pigment-Dispersion h rgestellt, indem man 
die folgenden Bestandtelle in iner Red-d vil-Schtlttel- 
maschin mahlte und darauf abfiltri rte: 



Es wurden die folgenden Koraponenten homogen vermischt: 



Di- (neopentyl-glykol)-isophthalat 

Di- (neopentyl-glykol) -adipat 

Hexamethoxymethyl-melamin 

Gcmisch aus gleichen Gewichtsteilen von 
Xylol und Xthylglykolacetat 

Benzylarain 



600 g 
600 g 
600 g 



500 g 
13,2 g 



80/20 Gemisches aus 2,4- und 2, 6-Toluoldiisocyanat hintu- 
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Titandioxyd 

Picjrr.ontclispersionsmittcl (eln 
Polyester mit einem hohen 
Mclekulargewicht) 

Hexamethoxymethyl-melamin 

Xylol 



480 g 



30 g 
140 g 
60 g 



b) Herstellung eines thixotropen Harzes 

Es wurden die folgenden Bestandtelle homogen vermischt: 



Zu diesem Gemisch wurden 23,75 g Hexamcthylen-1 , 6- 
diisocyanat in derselben Weise wie in Beispiel 2 b) hinzu- 
gefugt, und es resultierte daraus ein schillerndes thixo- 
tropes Harz. 



Einbrennlackes mit einem hohen Feststoff gehalt . 

Ein pigxnentierter Einbrennlack wurde durch hontogenes Ver- 
mischen der folgenden Koraponenten erhalten: 

Pigrnentdispersion (aus Beispiel 4 a) ) 355 g 

Thixotropes Karz (au3 Beispiel 4 b) ) 350 g 

Gomisch aus gleichen Gewichtsteilen 

Xylol und Athylglykolacetat 40 g 

20%ige Losung aus p-Toluolsulf onsiiure 

in Isopropanol 15 g 

Die spritzbare Komposition hatte eine Viskositat von 
25 Sekunden. 



Di- (neopentyl-glykol)-isophthalat 

Di- (neopuntyl-glykol)-adipat 

Hexamethoxymethyl-melarnin 

Gcmisch aus gleichen Gewichtsteilen 
von Xylol und Xthylglykol-acetat 

Benzylamin 



430 g 
960 g 
180 g 



430 g 
27,5 g 



c) Herstellung eines spritzbaren, piguentierten, thixotropen 
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d) In einem Vergleichsversuch wurde an Stello der 350 g 
des thlxotropen Ilarzes 312 g eines Gemisches aus den 
folgenden Bestandteilen vervendet: 



Diese spritzbare Komposition besafi ebenfalls eine 
Viskositat von 25 Sekunden. 

Im Verglcich zu dem Einbrennlack auf der Basis dcs thlxo- 
tropen Harzes c) zeigte der Einbrennlack mit dem nicht-thixo- 
tropan Harz d) eine starke Tendenz, im feuchten Zustand von 
eincr vertikal angebrachten Metallplatte (Bonder 120) zu 
laufen, wenn er in einer Dicke von 80/<m aufgetragen wurde, 
Nach clem Einbrennen der vertikalen Platten (30 Minuten bei 
130°C) besa3 der thixotrope Einbrennlack als gehErteter Film 
diese Ibe Schichtdicke von 60/cm vom oberen bis unteren Ende 
der Platte, wUhrend andererseits der nicht- thixotrope Ein- 
brennlack aus dem Vergleichsversuch am oberen Ende eine 
Dicke von 15ytm und am unteren Ende eine Dicke von 25 y«ra auf- 
vies. Anders als der nicht-thixotrope Einbrennlack offenbarte 
also der thixotrope Einbrennlack kein Laufen beim Einbrennen • 
Der thixotrope Einbrennlack besafi weiterhin einen sehr guten 
Clanz . 

Bclspiel 5 

a) lierstellung eines thixotropen, klaren Elnbrennlackes mit 
einem hohen Feststof fgehalt 

Es wurden die folgenden Komponenten homogen v rmischt: 



Di- (neopentyl-glykol j -isophthalat 

Di- (neopentyl-glykol)-adipat 

Hexamethyoxymethyl-raelaaiin 

Comisch aus gleichen Gewlchtsteilen von 
Xylol und Athylglykolacetat 



430 g 
960 g 
180 g 



250 g 
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Di- (neopentyl-glykol) -isophthalat 

Di- (neopentyl-glykol) -adipat 

He x ame 1 1 loxy me thy 1 -me 1 ami n 

Gemisch aus glelchen Gewichtsteilen von 
Xylol und Xthylglykolacetat 

Benzylamin 



480 g 
960 g 
180 g 



430 g 
14,3 g 



In einem Zeitraum von 30 Hinuten wurden noch 11,7 g eines 
S0/20-Geraisches aus 2,4- und !2,6-Toluol-diisocyanat hlnzu- 
gefUgt f und zwar unter Ruhren und, unter einer Stickstoff- 
atmosphare. Die T^mperatur des *Reaktionsgemisches stieg 
hierbei etwas an. Dancch wurde das RUhren weitere 30 Minuten 
fortgesetzt. E3 wurde ein schillerndes thixotropes Harz 
erhalten. 

b) Herstellung eines spritzbaren, thixotropen, pigmentierten 
Einbrennlackes mit einem hohen Feststof f gehalt 

Es wurden die folgenden Xonponenten homogen vermischt: 

Pigmcntdispersion (aus Bcispiel 4 a) ) 355 g 

Thixotropes Harz (aus Beispiel 5 a) ) 350 g 

Gemisch aus gleichcn Gewichtsteilen von 

Xylol und J-lthyiglykolacetat 40 g 

20%ige Losung von p-Toluolsulf onsSure in 
Isopropanol 15 g 

Die spritzbare Komposition hatta eine ViskositSt von 
25 Sekunden. 

Die Einbrennlack© a) und b) wurden wie in Beispiel 1 aufge- 
tragen und getestet. Der Einbrounlack a) offenbarte bereits 
ein Lc.ufen bei einer Uberzugsdicke des gehSrtetcn Films von 
20ytfm, wahrend dieser Fall beim Einbrennlack b) erst bei einer 
Beschichtungsdicke von 75^ra eintrat. Beim HSrten auf einer 
Glas^ljitte ergab der Einbrennlack b) einen vollkor^nen trans- 
parenten Film. ■ 
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Beispiel 6 

a) Herstellung eines "LSufer-Kontrolimittels" 

Zu 2 Molen 122 g) 2-AminoSthanol in 500 ml Aceton 
wurden tropfenweise und unter einer Sticks toff atmosphSre 
1 Mol (= 168 g) Kexamethylen-1 ,6-diisocyanat hinzugegeben. 
Hierbci wurde das Reaktionsgef flfi etwas gektihlt, tun die 
Tcniperatur zu halten, die als Folge der ReaktionswUrme 
gcringfligig auf etwa 50°C anstieg. Nachdem sSmtliches 
Kexamethylen-1 ,6-diisocyanat hlnzugefttgt worden war, 
wurde das Erhitzon 15 Minuten lang unter RUckfluA fort- 
gesetzt. Hach den Abktihlen des erhaltenen Produktes wurde 
es abfiltriert und iin Vakuum getrocknet. Das Produkt ist 
ein halbkristallines Kompound xnit einem Schmelzpunkt von 
etwa 180°C. 



b) Herstellung eines thixotropen Esterdiol-Harzes, 

650 g eines Esterdiolgemisches, das aus 45 Gewichtsprozent 
Di- (1 ,2-propandiol)-phthalat und 55 Gewichtsprozent Di- 
ll ,2-propandiol)-adipat bestand, wurden mit 50 g des 
Reaktionsproduktes aus 6 a) vermischt und erhitzt, und 
zwar unter RUhren boi 150°C unter einer Stickstoff atmosphere . 
Bei dieser Temperatur wurde das Gemisch homogen und klar. 
Nach den Abkuhlen wurde ein schillerndes, stark thixo- 
tropes Esterdiol-Harz erhalten. 

c) Herstellung eines spritzbaren, thixotropen Einbrennlackes 
mit einem hohen Feststof fgehalt. 

Es wurden die folgenden Kompcnenten homogen vermischt: 
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Piginentdispersion (aus Beispicl 4 a) ) 355 g 

Hexamethoxymethyl-melarp.in 35 g 

Thixotropes E3terdlol-Harz (aus Beispiel 6 b) 230 g 

Gemisch aus gleic^en Gcwicht9teilen 

Xylol und Athylglykol-acetat 80 g 

20%ige Ldsung von p-Toluolsulfons£ure 

in Isopropanol 9 g 

In einem Vergleichsversuch wurde.i an Stelle des thisco- 
tropan Esterdiols 230 g des gleichen Esterdiols verwendet, 
jedoch ohne das "LSufer-Koritrollmittel " . Die zv/ei Ein- 
brennlacke wurden wie iiv Beispiel 1 aufgatragen und 
getestet. 

Der thixotrope Einbrennlack zeigte kein Laufen unterhalb 
einer Schichtdicke des geharteten Films von 80/A.m, wohin- 
gegen der nicht-thixotropa Einbrennlack bereits bei einer 
Schichtdlcke von 20^^ ein Laufen offcnbarte. 

Beispiel 7 

a) Herstellung eines thixotropen Esterdiolharzes: 

Zu 650 g des Esterdiolgemisches aus Beispiel 6 b) wurden 
20 g 2-Amino-athahol hinzugef iigt . Darauf wurden unter 
Rtihren und unter einer Sticks toff atmospahre 30 g 
Hexamethylen-1 , 6-diisocyanat hinzugegeben, worauf die 
Temperatur des Reaktionsgemisches etv/as anstieg. Nachdem 
sanr.tliches Hexair.othylen-1 , 6-diisocyanat hinzugefUgt 
worden war, wurde das Erhitzen 30 Minuten lang bei 50°C 
fortgesetzt. Nach dem Abkuhlen wurde ein schillerndes , 
stark thixotropes Esterdiol-IIarz erhalten. 



b) Herstellung eines spritzbaren thixotropen Einbrennlackes • 

Zur Herstellung eines spritzbaren thixotropen Einbrenn- 
lackes wurde die Verf ahrensweise des Beispiels 1 c) ver- 
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wendet. Der Lack wurd auf die v rtikalen Oberflachen in 
Mengen auf gespritzt , die einer Beschichtungsdicke im 



ohne dafl ein Laufen eintrat. 

Beispiel 8 

Die Verfahrensweise des Beispiels 6 wurde in der Weise wieder- 
holt, dafl ein spritzbarer Einbrennlack verwendet wurde , der 
als "Laufer-Kontrollmittel" das Reaktionsprodukt aus 2 Molen 
1-Aminoathanol und 1 Mol Hexamethylen-1 ,6-diisocyanat an 
Stelle des "Laufer-Kontrollmittels" des Beispiels 6 a) ent- 
hielt. Das Reaktionsprodukt wurde ebenfalls in Aceton 
(vergleiche Beispiel 4 a) ) hergestellt und ist ein halb- 
kristal lines Produkt mit einem Schmelzpunkt von 186°C. In 
dicser Weise wurde ein schillerndes thixotropes Esterdiol-Harz 
erhalten (analog zu den in Beispiel 6 b) erhaltenen) . Der 
thixotrope Einbrennlack (vergleiche Beispiel 6 c) ) wurde auf 
vertikale Oberflachen in Mengen gespritzt, die einer Beschich- 
tungsdicke von mindestens 80/*m im geharteten Zustand ent- 
sprechen, ohne dafl ein Laufen eintrat. 

Beispiel 9 

a) Hcrstellung eines thixotropen Esterdiol-Harzes: 

Die Beispiele 6 a) und 6 b) wurden in der Weise wieder- 
holt, dafl das Reaktionsprodukt aus 2 Molen 5-Aminopen- 
tar.ol und 1 Mol !iexarnethylen-1 ,6-diisocyanat anstelle des 
"Laufer-Kontrollnittels" des Beispiels 6 a) verwendet 
wurde. Wie in Beispiel 6 a) wurde die Herstellung des 
"Laufer-Kontrollmittels" in Aceton durchgef Uhrt, und es 
wurde ein halbrkristallines Produkt mit einem Schmelzpunkt 
von 164°C gebildet. Es wurde ein schillerndes, thixotropes 
Lsterdiol-Karz erhalten (analog zu d m in Beispiel 6 b) 
erhalten n) . 



geharteten Zustand von mindestens 80/tm entsprechen. 
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b) Herstellung eines thixotropen Einbr nnlackes: 

Es wurden die folgenden Komponenten in einer Red-devil- 
Schiittelmaschine homogen vennischt: 



Thixotropes Esterdiol-Hars (aus Beispiel 9 a) ) 245 g 

Hexamethoxymethyl-melamin 105 g 

Titandioxyd 240 g 

Gemisch aus gleichen Gewichtsteilen Xylol und 
Xthylglykolacetat 90 g 

20%ige LSsung von p-ToluolsulfonkMure in 

Isopropanol ; 9 g 

Der thixotrope Einbrennlack wurde auf vertikalen Ober- 
fl&chen in Mengen aufgetragen, die einer Beschichtungs- 
dicke im gehJLrteten Zustand von inindestens 60^m ent- 
sprechen, ohne daB ein Laufen eintrat. 



Beispiel 10 

Die Verfahrensweise des Beispiels 9 wurde in der Weise vieder- 
holt, daB an Stelle des fl L&uf er-Kontrollmittels" aus 
Beispiel 9 a) das Reaktionsprodukt aus 2 Molen 2-Amino-2- 
methyl-1 , 3-propandiol und 1 Hoi Hexamethylen-1 ,6-diisocyanat 
verwendet wurde. 



Das letztere Reaktionsprodukt wurde in Dioxan hergestellt und 
1st ein halb-kristallines Produkt mit einem Schmelzpunkt von 
168°C. Das erhaltene Produkt war ein klares, thixotropes 
Esterdiol-Harz (analog zu dem in Beispiel 6 b) erhaltenen) • 
Der thixotrope Einbrennlack wurde auf vertikalen OberflSchen 
in Mengen aufgetragen, die einer Beschichtungsdicke im 
gehSLrteten Zustand von mlndestens 80 /^n entsprechen, ohne daB 
ein Laufen eintrat. 
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Beispiel 11 

Beispiel 9 wurde in der Weise wiederholt, dafl bei der Her- 
stellung des Elnbrennlackes das "LMufer-Kontrollmittel* 
dcs Beispiels 9 a) ersetzt wurde durch das Reaktionsprodukt 
aus 2 ilolen 2-Xthyl-2-araino-1 , 3-propandiol und 1 Mol 
Hexamethylen-1,6-diisocyanat. Das letztere REaktionsprodukt 
wurde in Aceton hergestellt und ist ein halb-kristallines 
Produkt mit einem Schnelzpunkt von 125°C. Auf dieser Weise 
wurde ein klares, thixotropes Esterdiol-Harz erhalten 
(analog dem in Beispiel 6 b) herges tell ten) . Der thixo trope 
Einbrennlack kann auf vertikalen OberflHchen in Mengen aufge- 
tragen verden, die einer Beschlchtungsdicke im geharteten 
Zustand von mindestens 80ytm entsprechen, ohne dafl ein Laufen 
eintritt. 

Beispiel 12 

Die Verfahrensweise des Beispiels 9 wurde in der Weise wieder- 
hclt, dafl bei der Herstellung des Elnbrennlackes das Reaktions- 
produkt aus Beispiel 9 a) ersetzt wurde durch das Reaktions- 
produkt aus 3 Molen 2-AminoHthanol und 1 Hoi des Hexamethylen- 
1 , 6-diisocyanat-triraeren (Handelsname Desmodur N) . Das 
letztere Reaktionsprodukt wurde wie folgt hergestellt: 

Zu lOO g des Hexamethylen-1 ,6-dlisocyanat-trimeren (das etwa 
25 Gewichtsprozent eines Gemisches aus gleichen Gewichtsteilen 
von Xylol und Xthylglykolacetat und NCO-Gruppen in einer 
Menge von 3,9 mXqu pro Graxun enthielt) wurden unter Rtihren 
und unter einer Stickstof f atmosphere schnell 23 g 2-Amino- 
athancl hinzugefligt und das Reaktionsgemisch so gektihlt, dafi 
dessen Temperatur 40°C nicht iiberschritt. Bei Ende der 
Reakticn wurde ein klares thixotropes Harz erhalten. Darauf 
wurden 50 g dieses Harzes zu 650 g d s Diesterdiol-G misches 
aus Beispiel 6 b) hinzugegeben, und es wurde in klar s 
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thixotrcpes Esterdiol-Harz erhalten. Der hergestellte thixo- 
trope Einbrennlack wurde auf V rtikalf lMchen in Mengen aufge- 
tragen, die einer Beschichtungsdicke im gehSrteten Zustand 
von mindestens 80y*m entsprechen, ohne dafl ein Laufen eintrat. 

Beispiel 13 

Beispiel 9 wurde in der Weise wiederholt, dafl zur Herstellung 
des Einbrennlackes das Reaktionsprodukt aus Beispiel 9 a) 
durch das Reaktionsprodukt aus 2 Molen 2-AjninoIithanol und 1 iMol 
Dicyclohexyl-dimethyl-methan-4, # 4 '-diisocyanat ersetzt wurde. 
Das letztere Reaktionsprodukt wurde in Aceton hergestellt und 
ist ein halb-kristallines Produkt mit einem Schmelzpunkt von 
155°C. Das erhaltene Produkt war ein klares thixotropes Ester- 
diol-Harz (analog dem in Beispiel 7 a) erhaltenen) . Der thixo- 
trope Einbrennlack wurde auf vertikalen Oberfiachen in Mengen 
aufgetragen, die einer Beschichtungsdicke von mindestens SOy^m 
im geharteten Zustand entsprechen, ohne daB Anzeichen eines 
Laufens zu verzeichnen waren. 




Beispiel 14 

Beispiel 7 wurde in der Weise wiederholt, dafl zur Harstellung 
des Einbrennlacks das Reaktionsprodukt aus Beispiel 7 a) durch 
das Reaktionsprodukt aus 2 Molen 5-Aminopentanol und 1 Mol 
Cyclohexyl-1 , 4-diisocyanat ersetzt wurde. Das erhaltene Produkt 
war ein schillerndes thixotropes Esterdiol-Harz (analog dem in 
Beispiel 7 a) erhaltenen Harz) • 

* 

Der thixotrope Einbrennlack (vgl. Beispiel 7 b) ) kann auf 
Vertikaloberf lichen in Mengen aufgetragen werden # die einer 
Beschichtungsdicke von mindestens 80 fim im geharteten Zustand 
entsprechen, ohne dafl Anzeichen eines Laufens zu verzeichnen 
sind* 
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Belspiel 15 

a) Herat Hung eines thixotropen Esterdiol-Harzes 

Belspiel 6 b) wurde in der Weise wlederholt, dafl zur 
Hers tel lung des thixotropen Esterdiol-Harzes an Stella 
von 650 g des Esterdiol-Gemisches aus Belspiel 6 b) 
720 g eines Gemisches aus glelchen Gewlchtsteilen Di- 
( 1 , 2-propandiol) -phthalat und 01- ( 1 , 2-propandiol) -adipat 
verwendet wurden und an . Stella von 50 g des Reaktions- 
produktea aus Belspiel 6 a) 21 g des Reaktionsproduktes 
aus 2 Molen tert •-Butyl ami n und 1 Hoi Hexaznethylen-1 ,6- 
diisocyanat . 

b) Herstellung eines wasser-verdUnnbaren thixotropen Ein- 
brennlackes . 



Es wurden die folgenden Komponenten homogen vermlscht: 



Thixotropes Esterdiol-Harz (aus Belspiel 15 a) ) 


247 


g 


Hexame thoxymethy 1-me lam in 


105 


g 


Titandioxyd 


240 


g 


Siliconharz 


1,5 


g 


Wasser 


80 


g 


p-Toluolsulfonsaure 


5 


g 



Der thixotrope Einbrennlack wurde auf Vertikaloberf lichen 
in Mengen aufgetragen, die einer Beschichtungsdicke von 
mindestens 55 /*m ixn geh^rteten Zustand entsprechen, ohne 
dafl ein Laufen elntrat. 



Belspiel 16 

Zu 1000 g eines wasser-verdtinnbaren Harzes, das aus ein em 
PolyStherharz , einem Melamlnharz als H&rtungsreagenz und 
Titandioxyd als Pigment best ht f wurden 10 g 2-AiainoMthanol 
hinzugefttgt. 
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Daraus wurden tropfenw ise 15 g Hexamethylen-1 , 6-dilsocyanat 
hinzugefttgt, Nachdem sSmtlichea Hexamethylen-1 f 6-diisocyanat 
hinzugefUgt worden war, vurde das RUhren 30 Minuten lang 
fortgesetzt, Es wurde ein thixotroper Lack erhalten. 

Beisplcl 17 

Zu 2000 g eines Ublichen Alkyd-Mclamin-Autolackes wurden 
11 g Bonzylamin hinzugegeben. Darauf wurden 9,5 g Hexamethylen- 
1 , 6-diisocyanat tropfenwelse hinzugefUgt. Nachdem sSLmtliches 
Hexamethylen-1 , 6-diisocyanat, hinzugefUgt worden war, wurde 
das RUhren 30 Minuten lang fortgesetzt und ein thixotroper 
Lack gebildet. 

Beispiel 18 

Zur Herstellung einer metallisierten Beschichtungskomposition 
wurden 125 g einer Aluminium-Pigroentpaste, die 60 Gewichts- 
prozent reines Aluminium enthielt, mit 125 g Xylol und 2500 g 
des thixotropen Einbrennlackes aus Beispiel 2 b) homogen ver- 
xnischt. Die thixotrope Komposltion wurde wie in Beispiel 1 
auf ein Substrat aufgetragen und getestet. Die thixotrope 
metallisierte Beschichtungskomposition wurde auf Vertikal- 
oberflachen in Mengen aufgespritzt , die einer Beschichtungs- 
dicke von 60/c.m im gehSrteten Zustand entsprechen, ohne dafl 
ein Laufen eintrat. 
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